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The invention relates to a metfiod and to a 
system for producing 1,2 dicliloroethane or 
ethylene (di)chloride (EDC) using a circulating 
reaction medium and a catalyst. The aim of the 
invention is to allow a catalytic chlorination of the 
ethylene in a manner that is especially gentle for 
the product. To this end, the ethylene or chlorine 
gas is introduced into the reaction medium by 
means of microporous gas diffuser elements in 
order to produce gas bubbles with a diameter of 
0.3 to 3 mm. 
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Beschrelbung 

[0001] Die Erfindung richtet sich auf ein Verfahren zur 
Herstellung von 1 ,2-Dichlorethan bzw. EthyIen(di)chlo- 
rid (EDC) unter Einsatz eines im Umlauf gefuhrten Re- 5 
aktionsmediums sowte eines Katalysators, wobei dem 
Realctlonsmedium Ethylen und Chlor zugefuhrt warden. 
[0002] Die groBtechnische Herstellung von 1 ,2-DlGh- 
lorethan geschieht durch Einbringen der gasformigen 
Reaictionspartner Chlor und Ethylen in ein umlaufendes 
fiOssiges Reaktionsmedium (meist 1 ,2-Dichlorethan), 
das elnen geeigneten Katalysator (z.B. Eisen(lll)-ch!o- 
rid) in geloster Form enthSlt. Bei der Ausfuhmng der 
hierzu venwendeten Reaktionssysteme kann man un- 
terscheiden zwischen Konzepten, bei denen das Reak- 
tionsmedium umgepumpt wird und sotohen, bei denen 
das Reaktionsmedium sowohl durch den Mammutpum- 
peneffekt der eindosierten, gasfonnigen Reaktionspart- 
ner als auch durch den durch die Reaktionswamne er- 
zeugten Naturumlauf umgewalzt wird. 
[0003] Ein System der ersten Art wird z.B. in der DE- 
19 05 517, DE-25 42 057 und der DE-40 39 960-A1 be- 
schrieben. Das Reaktionsmedium wird hier uber einen 
auBeren Kreislauf umgepumpt und saugt mittets eines 
Ffussigkeitsstrahl-Gasverdichters zunachst das gasfor- 
mige Chlor an. Danach wird gasfonniges Ethylen durch 
einen gelochten Gasverteiler eingespeist. Der so er- 
zeugte IWischstrom durchstromt nun eine Fullkorper- 
packung Oder einen statischen Mischer, an dem die 
durch den Gasverteiler erzeugten, relativ groBen Ethy- 
lenblasen dispergiert werden, so daB das Ethylen sich 
mit hinreichender Geschwindigkeit I6st und mit dem be- 
reits gelosten Chlor reagiert. 
[0004] Die Venvendung eines statischen Mischers 
wird in EP-0 471 987-B1 beschrieben. Die Fullkorper- 
packung bzw. der statische Mischer stellen somit die ei- 
gentliche Reaktionsstrecke dar. 
[0005] Neben dem Ansaugen und Feinverteilen bzw. 
dem Losen der Reaktionspartner erfullt der umgepump- 
te Strom noch eine weitere Aufgabe: die Abf uhr der Re- 
aktionswarme. Die ReaktionswSrme betrSgt etwa 2.200 
kJ/kg EDC, d.h. bei der Produktion von 1 1 EDC fallt eine 
Wannemenge an, die ausreicht, um ca. 1 t Wasser- 
dampf zu erzeugen. Daher muB die umgewalzte Menge 
groB genug sein, daB nicht iangs der Reaktionsstrecke 
Sieden eintritt. 

[0006] Bei dem In den oben zitierten Schriften be- 
schriebenen System siedet der Reaktorinhatt nicht. Der 
heiBe Umlaufstrom wind vielmehr in zwei Teilstrome auf- 
geteitt. DergroBere Teilstrom dient zur indirekten Behei- 
zung von Kolonnen, wahrend der kieinere Teilstrom teil- 
weise entspannt wird. Der durch die Entspannungsver- 
dampf ung erzeugte, dampffdnnige Strom entspricht der 
produzierten Menge und kann zur Aufreinigung direkt in 
eine Kolonne eingespeist werden. 
[0007] Ein besonderer Nachteil der bekannten Ver- 
fahrensweise besteht darin, daB der Umpumpstrom 
sehr groB ist und groBe und teistungsstarke Pumpen er- 



forderlich sind, die hohe Investitions- und Betriebsko- 

sten bedingen. 

[0008] Bei dem anderen System mit Naturumlauf wird 
der erforderiiche Flussigkeitsumlauf durch den Mam- 
mutpumpeneffekt der gasformigen Reaktionspartner 
bzw. durch naturtiche Konvektion infolge derfreigesetz- 
ten ReaktionswSrme erzeugt. Der Flussigkeitsumlauf 
kann dabei uber eine auBere Leitung oder auch im Re- 
aktionsgefaB selbst geschehen. 
[0009] Dieses Verfahren ist z.B. in der DE-OS 24 27 
045 beschrieben. Hier iSuft das Reaktionsmedium uber 
eine §uBere Leitung um und die Reaktionspartner wer- 
den uber Gasverteiler In den Kreislaufstrom einge- 
bracht. Danach durchstromt das Reaktionsgemisch ei- 
ne Packung, die die Reaktionsstrecke darstelit. Die Um- 
laufmenge kann durch eine Amiatur gesteuert werden. 
Bei diesem Konzept siedet der Reaktorinhalt. Daher 
muB durch eine ausreichende geodStische Hohe, eine 
entsprechende Positionierung der Reaktionsstrecke 
und auch durch Einsteilung eines ausreichenden Um- 
lauf stromas sichergestellt werden, daB tings der Reak- 
tionsstrecke kein Sieden auftritt. Ein Nachteil dieses Sy- 
stems ist, daB das Chlor nicht durch einen Flussigkeits- 
strahl-Gasverdichter angesaugt und verdichtet wird, 
sondern schon mit etnem gewissen Mindestdruck zur 
Verfugung stehen muB, was oftmals nicht der Fall ist 
und eine Vorverdichtung des Chlors erforderlich ma- 
chen kann. 

[0010] Beiden Systemen ist zu eigen, daB am Beginn 
der Reaktionsstrecke ein lokajerChloruberschuBvorlie- 
gen kann, der die Bildung von hdher chlorierten Neben- 
produkten begunstigt. Dies hat seine Unsache darin, 
daB Chlor in 1,2-Dichlorethan um ein mehrfaches bes- 
serloslich Ist als Ethylen. Bei den beiden beschrlebenen 
Systemen hat dies folgende Konsequenzen: 
[0011] Beim ersten System (Zwangsumiauf durch 
Pumpen) wird das Chlor durch die hohen, im Flussig- 
keitsstrahl-Gasverdichter wirkenden Scherkrafte sofort 
sehrfein verteilt und en-eicht die Zugabestelle des Ethy- 
lens schon weitgehend geiost. Am Beginn der Ethyien- 
einlosung liegt also schon ein ChloruberschuB vor. 
[0012] Beim zweiten System (Naturumlauf) lost sich 
das zugegebene Chlor I3ngs der Reaktionsstrecke 
schneller auf als das Ethylen. Auch hier besteht zumin- 
det am Beginn der Reaktionsstrecke ein Chloruber- 
schuB. 

[001 3] EP-A-26349 beschreibt ein Verfahren zur Her- 
stellung von EDC unter Einsatz eines im Umlauf gefuhr- 
ten Reaktionsmediums sowie eines Katalysators. 
[001 4] Aufgabe der Erfindung ist die Schaffung einer 
Losung, mit der die katalytische Chlorierung von Ethy- 
len in besonders produktschonender Weise ermoglicht 
wird, wobei die bei der Reaktion entstehende Reakti- 
onswanme nutzbringend eingesetzt und die uner- 
wQnschte Bildung hoher chlorierter Produkte, wie Tri-, 
Tetra- und Pentachlorethan im Reaktor weitgehend ver- 
mieden wird bei einer aniagem§Bigen Gestattung. die 
eine modulare, kostengunstige Systemerweiterung zu- 
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[001 5] Mil einem Verf ahren der eingangs bezeichne- 
ten Art wird diese Aufgabe gem§B der Erfindung da- 
durch geldst, dafB in Umlaufrichtung des Reaktionsme* 
diums gesehen an einer stromaufwarttgen Stelle Ethy- 
ten derart in das umlaufende Medium eingeleitet wird, 
daB es nach Durchlaufen einer Misdi- und Losezone in 
dem Reaktionsmediumstrom vollstandig aufgelost ist, 
und da3 das Chlor in einem gekiihlten Teilstrom des Re- 
aictionsmediums aufgeiost und dann dem IHauptstrom 
des Reaktionsmediums weiter stromabwdrts zugefQhrt 
wird, wobei das mit Hilf e der bei der Reaktion von Chlor 
und Ethylen f reiwerdende, mit der Reaktionswamie ver- 
dampfte Ethylen (di)-chlorid aus dem ReaktlonsgefaB 
dampffdmriig abgefuhrt wird, wahrend der im Ausdampf- 
gefSB verbteibende Rest im Umlauf zur Reaktionszone 
zuruckgefuhrt wird. 

[001 6] Vorzugsweise wird das Ethylen Oder Chlorgas 
mittels mikroporoser Gasverteilelemente zur Erzeu- 
gung von Gasblasen von 0,3 bis 3 mm Durchmesser in 
das Reaktlonsmedium eingebracht. 
[0017] Durch diese besondere Einbringungsart der 
Gase In das Reaktlonsmedium wird eine ausreichende 
Feinverteilung erreicht und damiteine optimale Produk- 
tion. Das Einbringen dieser Gasblasen in der erfin- 
dungsgem§Ben GrdBe Ist verglek:hsweise einfach 
mdglich, wobei besondere EInperlvomchtungen weiter 
unten naher angegeben sind. 
[0018] Ein Beitrag zur Losung der Aufgabe besteht 
auch darin, da3 das Chlor in einem gekuhtten Teilstrom 
des Reaktionsmediums aufgeiost wird und dann dem 
Hauptstrom des Reaktionsmediums zugefQhrt wird. 
Durch diese MaBnahme ISBt steh ebenfalls die erfin- 
dungsgemaBe Aufgabe losen, namlich die katalytlsche 
Chtorierung von Ethylen in besonders produktschonen- 
der Weise. 

[001 9] SchlieBiich gehdrt zur Erfindung auch, daB das 
mit Hllfe der bei der Reaktion von Chlor und Ethylen f rei- 
werdende, mit der Reaktionswamie verdampfte Ethylen 
(di)chlorid aus dem ReaktionsgefaB dampffdrmig abge- 
fuhrt wird, wShrend der im AusdampfgefaB verbteiben- 
de Rest im Umlauf zur Reaktionszone zuruckgefOhrt 
wird. 

[0020] IVlit dem erf indungsgemaBen Verfahren lassen 
sich optimale Ergebnisse erreichen, da die am Verfah- 
ren beteiligten Partner jeweils ausretchend Zeit haben 
zu reagieren. So kann beispielsweise das Ethyien zwi- 
schen Ethylenverteiler einerseits und dem Begfnn des 
Chlorverteilers andererseits die freie Losungsstrecke 
durchlaufen und sich dabei durch die kteine Anfangs- 
btasengroBe, erzeugt durch die mikropordsen Gasver- 
teilelemente, vollstandig aufldsen, so daB die nachfol- 
gende Reaktion In Ldsung stattfindet. 
[0021] Naturiich kann neben einer Ethylen-Zugabe- 
stelle auch mehrere Zugabestellen vorgesehen sein. In 
Jedem Falle verbleibt das gebildete EDC zunachst in der 
f lussigen Phase und verdunstet erst an oder im Bereich 
der OberflSche des AusdampfgefaBes, wobei die Ver- 



dunstungskatte durch die Reaktionswamne kompensiert 
wird. 

[0022] Die Reaktionspartner Ethylen und Chlor k5n- 
nen durch Inerte Gase verdunnt sein. Als Katalysator 
5 kann sich beispielsweise die Verwendung von Eisen 
(Itl)-chtorid empfehlen. Zur Venmeldung einer Neben- 
produktblldung kann ats Inhibitor z.B. auch Sauerstoff 
eingesetzt werden. 

[0023] Ausgestaltungen der erf IndungsgemaBen Ver- 

10 fahrensweise ergeben sich aus den Unteranspruchen, 
wobei es zweckmaBig ist, z.B. ats Reaktlonsmedium ein 
Qberwiegend 1 ,2-Dlchlorethan enthaltendes Medium 
einzusetzen. Als Verfahrensparameter bleten stoh an, 
in der Misch- und Reaktionszone eine Temperatur von 

15 75» bis 200''C und einen Druck von 1 bis 15 bar einzu- 
stelien und die DurchftuBgeschwIndigkeit so zu steuem, 
daB eine Verweilzeit des Reaktionsgemlsches In der 
Misch- und Reaktionszone 1 bis 30 Sekunden betrSlgt. 
[0024] SchlieBiich ist auch vorgesehen, daB am Ende 

20 der Misch- und Losungszone das Chlor, welches zuvor 
in einem unterkOhtten Teilstrom des Reaktionsmediums 
aufgeiost wurde, dem Hauptstrom des Reaktionsmedi- 
ums zugefQhrt wird. Die Auf losung des Chions in einem 
unterkuhlten Teilstrom hat den Vortell, daB sich dann be- 

25 senders viel Chlor lost und man mit einer vergleichswel- 
se geringen FIQsslgkeitsmengebzw. ktelneren Pumpen 
auskommen kann. HIerbei wird die stelgende Loslich- 
keit des Chtors mit sinkender Temperatur vorteilhaft ge- 
nutzt. 

30 [0025] Aitemativ kann aber auch vorgesehen sein, 
daB das Chlor in einem getrennten Russigkeltskreislauf 
In z.B. 1 ,2-Dichtorethan geldst und dem Reaktlonsme- 
dium zugegeben wird. 

[0026] Zur Losung der Aufgabe sieht die Erfindung 

35 auch eine Anlage zur Durchfuhrung des erfindungsge- 
maBen Verfahrens vor, die sich auszeichnet durch einen 
Ausdampfbehalter, ein Fallrohr, das Qber eine Ober- 
gangsleitung in ein Steigrohr ubergeht, wobei im Steig- 
rohr in Strom ungsrichtung zunachst eine Ethylenein- 

40 speisung, nachfolgend eine Auflosungszone und daran 
anschlieBend Verteilerrohre sind, und einen Bypass fOr 
das Reaktlonsmedium aus dem AusdampfbehStter, wo- 
bei dieser Bypass mit einer Pumpe, einem der AbkQh- 
lung dieses Teilstromes dienenden Wamrietauscher, ei- 

<5 nem nachfoigenden Flussigkeitsstrahlverdichter zur 
Ansaugung und Einbringung von gasformigem oder 
flussigen Chlor in den Bypass-Strom sowie einer Zufuh- 
rung in eine Ringleitung mit Verteilerrohren zum Einbrin- 
gen des Bypass-Stromes in den Hauptstrom ausgestat- 

50 tet ist. 

[0027] Weitere Ausgestaltungen ergeben sich aus 
den weiteren Unteranspruchen zur erfindungsgemaBen 
Anlage. So kann vorgesehen sein, daB im Stromungs- 
weg des Reaktionsmediun^ zur Erzeugung eines 
55 Zwangsumlaufes eine Umwalzeinrichtung und zur 
Steuemng eine Drosselktappe od. dgi. vorgesehen ist. 
An dieser Stelle sei bemerkt, daB der Natummlauf , wo- 
bei in dessen Strdmungsweg ahnliche Steuerelemente 
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vorgesehen sein konnen, mit Gegenstand der vorlie- 
genden Erfindung ist 

[0028] Urn eine sehr prazise Steuerung des Durch- 
flusses vomehmen zu konnen, sieht die Erfindung in 
Ausgestaltung auch vor, daB zur Messung des Durch- 
flusses im Hauptstrom eine Uftraschall-MeBeinnchtung 
vorgesehen ist sowie eine Steuerung zur Bet£itigung ei- 
ner DurchfluBregeiWappe od. dgl. 
[0029] Einem Failrohr konnen wenigstens zwei Steig- 
rohre mit den erfindungsgemaBen Einbauten zugeord- 
net sein. Auch kann eine Mehrzahi von Ausdampfgef&- 
Ben mit einem oder mehreren Fallund Stelgrohren er- 
findungsgemaB in der entsprechenden Art und Weise 
angeordnet sein, wobei dort eine Oder mehrere Reakti- 
onszonen in der oder den Umiaufleitungen angeordnet 
sind. 

[0030] Diese Ausgestaltungen machen es moglich, 
die Aniage in einer Art Moduibauwelse zu gestatten. 
Hierzu ist es vorteilhaft, wenn jede Einheit aus Aus- 
dampfgefaB, Failrohr und Steigrohr mit Einbauten als 
Modul ausgebildet ist mit Einrichtungen zur Kopplung 
wenigstens eines Nachbarmoduls oder deren mehrerer. 
Eine andere bevorzugte Ausgestaltung ist die eines 
AusdampfgefaBes mit mehreren Steig- und Fallrohren 
Oder mit einem zentralen Failrohr und mehreren, von 
diesem ausgehenden Stelgrohren. 
[0031] Weitere Ausgestaltungen der Erfindung beste- 
hen darin, daB Im Bypass ein Mischer mit Wanmetau- 
scher als von'ichtungsmtBige Einheit vorgesehen ist 
und/oder daB Im Hauptstrom mikroporose Begasungs* 
elemente zur Feinverteilung des einzubringenden Ethy- 
lens vorgesehen sind und/oder daB in der Reaktionszo- 
ne stromungsgleichrichtende Einbauten, wie Leitbte- 
che, Drosselklappen od. dgl., vorgesehen sind. 
[0032] Eine weitere vorteilhafte Gestaltung von Ele- 
menten der erfindungsgemaBen Aniage besteht darin, 
daB vor den Begasungselementen ein Strdmungs- 
glelchrichter zur VergleichmaBigung eines Geschwin- 
digkeltsprofiles sowie zur Unterdrukkung radialer Ge- 
schwindlgkeltskomponenten im Hauptstrom angeord- 
net ist. 

[0033] Weitere Merkmale, Einzelheiten und Vorteile 
der Erfindung ergeben sich aufgrund dernachfolgenden 
Beschreibung sowie anhand der Zeichnungen. Diese 
zeigen in 

Fig. 1 ein vereinfachtes Aniagenschattbild 

nach der Erfindung, 

Fig. 2 einen teilweise vergroBerten Ausschnitt 

aus einem Steigrohr der erfindungsge- 
m§Ben Aniage mit symbolisch ange- 
deuteten Einbauten, 

Fig. 3 und 4 vereinfachte Schnrttzeichnungen ge- 
mdB LInien Ill-Ill bzw. IV-IV In Rg. 2. 



Fig. 5 



eine Teilanslcht eines Rohrbereiches 



mit einer Trelbstrahlduse sowie In 

Fig. 6 einen Teilrohrausschnitt mit einer Stick- 

stoffelndusung. 

5 

[0034] Die allgemein mit 1 bezetohnete Aniage zur 

Durchfuhrung des Verfahrens zur Herstellung von EDC 
unter Einsatz eines im Umiauf gefuhrten Reaktionsme- 
diums ist in Fig. 1 im wesentlichen symbolhaft und stark 

10 verelnfacht wiedergegeben. 

[0035] So zeigt die Fig. 1 einen Ausdampfbehatter 2 
mit einem angedeuteten Dampfdom 3 und einem Fail- 
rohr 4, das uber eine Ubergangsleltung 5 in ein allge- 
mein mit 6 bezeichnetes Steigrohr ubergeht, das wie- 

15 derum Im Ausdampfbehalter 2 mundet. Strichpunktiert 
ist in der Rgur, dem Failrohr nach rechts folgend, eine 
Ubergangsleltung 5a und ein Steigrohr 6a zugeordnet, 
wobei der Ausdampfbehalter 2 uber strichpunktierte Li- 
nien 7 geteilt ist, womit angedeutet ist, daB die Aniage 

20 in Modulbauweise gestaltet sein kann, d.h. es konnen 
mehrere Stelgrohre an einem modulhafl verlSngerten 
Ausdampfbehalter 2 vorgesehen sein, auch mit ggf. 
mehr als einem Failrohr, worauf es hier nicht naher an- 
kommt. 

25 [0036] Wie sich aus Fig. 1 ergibt, folgt die Stromung 
entweder durch Natur- oder Zwangsumlauf einer be- 
stimmten Richtung, die dort mit den Pfeilen 8 angege- 
ben ist. Nach Durchlaufen der Ubergangsleltung 5 ist im 
Steigrohr 6 in Stromungsrichtung zunachst ein Stro- 

30 mungsgleichrichter 9 vorgesehen, um das axiale Ge- 
schwindigkeitsprofil zu vergieichmaBlgen und radiale 
Geschwindigkeitskomponenten zu unterdrucken. Die- 
sem Strdmungsgleichrichter 9 folgt eine Reihe von mi- 
kroporosen Begasungselementen 10, uber die Ethylen 

35 uber die Leitung 11 in das umlaufende Reaktionsmedi- 
um eingeperit werden kann. 
[0037] AnschlieBend ist im Steigrohr eine Losezone, 
mit 12 bezeichnet, vorgesehen, derwiederum ein Stro- 
mungsvergleichsmaBigungseinbau 13 und ein Einspei- 

40 selement 14 fur im Reaktionsmedium geldstes Chlor 
nachgeordnetsind. Die Zufuhrleitung dieses Reaktions- 
medlum/Chior-Gemisches ist mit 15 bezeichnet. 
[0038] Ober eine Leitung 1 6 wird ein Teilstrom als By- 
pass-Strom 16 dem Reaktionsmedium entnommen, 

4S von einer Pumpe 1 7 einem Kuhler 1 6 zugef uhrt, wobei 
uber einen FIQssigkeitsstrahlverdichter 19 das uber die 
Leitung 20 zugefuhrte Chlor diesem Bypass-Strom bei- 
gemischt wird. wobei Im Strdmungsweg noch ein stati- 
scher Mischer 21 vorgesehen sein kann. 

50 [0039] Zur Regelung des Umlaufes ist im Failrohr 4 
eine symbolisch angeordnete Drosselklappe 22 vorge- 
sehen, deren Stellung beispielsweise uber eine Ultra- 
schall-MeBmethode des Dunchflusses, allgemein mit 23 
bezeichnet, erfolgt. 

55 [0040] Zum Anfahrbetrieb kann ein Teilstrom des By- 
pass-Stromes 16 Qber die Leitung 24 einer VertellerdO- 
se 25 zugefuhrt werden, die im Ubergangsbereich 5 
vom Failrohr 4 auf das Steigrohr 6 fur die notwendige 
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Strdmung sorgt, wobei der Warmetauscher 18 dann 
auch als Helzer eingesetzt werden kann. 
[0041] Die Anordnung und Positionierung der Bega- 
sungselemente 10 sowie der Einspelseierrtente 14 fur 
das Ethylen einerselts und das Reaktionsmedium/ 
Chlor-Gemisch andererseits sind in den Rg. 2 bis 4 et- 
was naher dargestellt, wobei dort nur Betspiele wieder- 
gegeben sind. 

[0042] Die mikroporosen Begasungselemente 10 
werden, wie sich aus Fig. 2 In Verbindung mit Fig. 4 er- 
gibt, von der Leitung 11 beaufschiagt. sind stemfdrmig 
im Inneren des Steigrohres 6 angeordnet, wobei diese 
Anordnung nicht zwingend ist. Demgegenuber sind die 
Einspeiselennente 14 an einem Ringkanal 26 ange- 
bracht, aucli dies ist in Fig. 2 in Verbindung mit Fig. 3 
ledigfich angedeutet. 

[0043] In Fig. 5 ist die Moglichkeit dargestellt, in der 
Obergangsleltung, dort mit 5' bezetehnet, eine Duse 27 
vorzusehen, uber die derjenlge EDC-Teilstrom 15* ein- 
gedust wird, In den zuvor das Chlor 20' z.B. uber einen 
RQssigkeltsstrahlverdichter 1 9' eingebracht wurde. Die- 
ser Teilstronn kann ais Treibstrahl benutzt werden, um 
die Stromung im Schlaufenreaktor 1 zu unterstutzen. 
[0044] Fig. 6 zeigt die Moglichkeit, zur Vertiinderung 
von Siedeverzugen (Schwallstromung) kleine Mengen 
an vorgewdmntem Stickstoff Qber eine Ringieitung 28 z. 
6. am Steigrohr 6b vorzusehen, wobei die Ringieitung 
28 mit Kerzen 29 aus einem rauhen porosen Material 
versehen ist, wie dies in Fig. 6 angedeutet ist. 
[0045] Naturlich ist das beschriebene Ausfuhrungs- 
beispiel der Erf Indung noch in vieifacher IHInsicht abzu- 
andem, ohne den Grundgedanken zu verlassen. So ist 
die Erf indung insbesondere nicht auf die hier dargestell- 
te spezielle Anordnung und Gestaltung der Begasungs- 
elemente 10 einerselts und der Einspeiselemente 14 
andererseits beschrankt, auch nicht auf eine bestimmte 
Art der Steuerung, wobei die hier gewahtte allerdings 
besonders zweckmalBig ist. Die Begasungselemente 
konnen auch im Fallrohr vorgesehen sein, da die Ethy- 
lenauflosung auch im Fallrohr stattfinden kann. wobei 
die erzeugten Gasbiasen durch den Flussigkeitsstrom 
abwartstransportiert werden. (Die durch den Umlauf er- 
zeugte Stromungsgeschwindigkeit der Flussigkeit ist 
groBer als die Aufstiegsgeschwindigkeit der Gasbia- 
sen). 



PatentansprQche 

1. Verfahren zur Hersteltung von 1 ,2-Dichlorethan 
bzw. Ethylen(di)chlorid (EDO) unter Einsatz eines 
im Umiauf gefuhrten Reaktionsmediums sowie ei- 
nes Katalysators, wobei dem Reaktionsmedium 
Ethylen und Chlor zugefuhrt werden, 
dadurch gekennzeichnet, 

- daB in Umlaufrichtung des Reaktionsmediums 
gesehen an einer stromaufwirtigen Steile 



Ethylen derart in das umlaufende Medium ein- 
geleitet wird, daB es nach Durchlaufen einer 
Misch- und Losezone in dem Reaktionsmedi- 
umstrom vollstandig aufgeldst ist, und 

5 - daB das Chior In einem gekuhltenJeiistrom des 
Reaktionsmediums aufgeldst und dann dem 
Hauptstrom des Reaktionsmediums welter 
stromabwarts zugefuhrt wird, 
• wobei das mit Hilfe der Reaktion von Chlor und 

10 Ethylen f relwerdende, mit der Reaktionswamne 

verdampfte Ethylen(di)chiorid aus dem Reakti- 
onsgefaB dampffonnig abgefuhrt wird, wah- 
rend der im Ausdampf gef aB vert^leibende Rest 
im Umlauf zur Reaktionszone zuriickgefuhrt 

15 wird. 

2. Verfahren nach Anspmch 1 , 
dadurch gekennzeichnet, 

daB als Reaktionsmedium ein ubenviegend 1 ,2-Di- 
20 chiorethan enthaltendes Medium eingesetzt wird. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 Oder 2, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB in der Misch- und Reaktionszone eine Tempe- 
rs ratur von 75' bis 200*C und ein Druck von 1 bis 15 
bar eingestellt und die DurchfiuBgeschwIndigkeit so 
gesteuert wird, daB eine Verweilzeit des Reaktions- 
gemisches in der Misch- und Reaktionszone von 1 
bis 30 Sekunden gegeben ist. 

90 

4. Verfahren nach einem der vorangehenden Anspru- 
che, 

dadurch gekennzeichnet, 

daB die Einbringung des Ethylen oder Chlorgases 
35 mittels mikroporoser Gasverteilelemente zur Er- 
zeugung von Gasbiasen von 0,3 bis 3 mm Durch- 
messer in das Reaktionsmedium vorgenommen 
wird. 

40 5. Verfahren nach einem der vorangehenden Anspru- 
Che, 

dadurch gekennzeichnet, 

daB das gebiidete EDC zunachst in der flussigen 
Phase vert)leibt und erst an oder im Bereich der 
45 Oberflache des AusdampfgefaBes verdunstet, wo- 
bei die Verdunstungskatte durch die Reaktionswar- 
me kompensiert wird. 

6. Verfahren nach einem der vorangehenden AnsprO- 
50 Che, 

dadurch gekennzeichnet, 

daB das Chior getrennt in der FIQssigkeit geidst und 

dem Reaktionsmedium zugegeben wird. 

55 7. Anlage zur Duichfuhrung des Verfahrens nach ei- 
nem der vorangehenden AnsprOche, 
gekennzeichnet durch 

einen AusdampfbehSlter (2), ein Fallrohr (4), das 
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Qber eine Ubergangsleitung (5) in ein Steigrohr (6) 
Qbergeht, wobei im Steigrohr (6) in Stromungsrich- 
tung zunSchst eine Ethyieneinspeisung (10), nach- 
folgend eine Auflosungszone (12) und daran an- 
schlieBend Verteiien-ohre (14) sind, und einen By- 
pass (16) fur das Reaktionsmedium aus dem Aus* 
dampfbeli alter (2), wobei dieser Bypass (14) mit ei- 
ner Pumpe (17), einem der Abkuhlung dieses Tell- 
strames dienenden Wamietauscher (18), einem 
nachfolgenden Flusslgkeitestrahlverdichter (19) 
zur Ansaugung und Einbringung von gasformigem 
Oder fiussigen Chlor in den Bypass-Strom sowie ei- 
ner ZufQhrung in eine Ringleitung (26) mit Verteiler- 
rohren (14) zum EInbringen des Bypass-Stromes in 
den Hauptstrom ausgestattet tst. 

8. Aniage nach Anspruch 7, 
dadureh gekennzetchnet, 

daB im Stromungsweg des Reaktlonsmediums zur 
Erzeugung eines Zwangsumlaufes eine Umwatz- 
einrichtung und zur Steuerung eine Drosselktappe 
(22) od. dgi. vorgesehen ist 

9. Aniage nach Anspnjch 7 oder einem derfolgenden, 
dadureh gekennzeichnet, 

daB zur Messung des Durchflusses im Hauptstrom 
eine Ultraschall-l^eBeinrbhtung (23) vorgesehen 
ist sowie eine Steuerung zur Betatigung einer 
DurchfluBregelklappe (22) od. dgl. 

1 0. Aniage nach Anspruch 7 oder einem derfolgenden, 
dadureh gekennzetchnet, 

daB einem Fallrohr (4) wenigstens zwei Stelgrohre 
(6,6a) mit den erfindungsgemSBen Einbauten zu- 
geordnet ist. 

1 1 . Antage nach Anspmch 7 oder einem der folgenden, 
gekennzetchnet durch 

eine Mehrzah! von Ausdampfgefa3en (2) mit einem 
Oder mehreren Fali- und Steigrohren (4,6), wobei 
dort eine oder mehrere Reaktionszonen (12) in der 
Oder den Umlaufleitungen angeordnet sind. 

12. Aniage nach Anspruch 7 Oder einem derfolgenden, 
dadureh gekennzetchnet, 

daB jede Einheit aus AusdampfgefaB (2), Fallrohr 
(4) und Steigrohr (6) mit Einbauten als Modul aus- 
gebildet ist mit Einrichtungen zur Kopplung wenig- 
stens eines Nachbanmoduls oder mehrerer ausge- 
bildet sind. 

1 3. Aniage nach Anspmch 7 oder einem der folgenden, 
dadureh gekennzetchnet, 

daB im Bypass (1 6) ein Mischer mit Wamnetauscher 
als vonichtungsmaBige Einheit vorgesehen ist. 

1 4. Aniage nach Anspruch 7 oder einem der folgenden, 
dadureh gekennzetchnet, 



daB im Hauptstrom mikroporose Begasungsele- 
mente (1 0) zur Feinverteilung des einzubrlngenden 
Ethylens vorgesehen sind. 

5 15. Aniage nach Anspruch 7 oder einem der folgenden, 
dadureh gekennzetchnet, 
daB in der Reaktionszone (12) stromungsgleich- 
richtende Einbauten, wie Leitbleche (13), Drossel- 
klappen od. dgl., vorgesehen sind. 

10 

16. Aniage nach Anspruch 7 oder einem der folgenden, 
dadureh gekennzeichnet, 

daB vor den Begasungselementen (10) ein Str5- 
mungsgleichrichter (9) zur VergleichmaBigung ei- 
^5 nes Geschwindigkeitsprofiles sowie zur Unterdriik- 
kung radiaier Geschwlndigkeitskomponenten im 
Hauptstrom angeordnet ist. 

17. Aniage nach Anspruch 7 oder einem derfolgenden, 
20 dadureh gekennzeichnet, 

daB zur Einbringung der konzentrierten Chlorld- 
sung In den Hauptumlaufstrom eine Duse im 
Schlaufenreaktor angeordnet ist. 

25 18. Aniage nach Anspruch 7 oder einem derfolgenden, 
dadureh gekennzeichnet, 
daB zur Einbringung klelner Mengen an vorge- 
wanntem Stickstoff an einem Verteilerring (28) im 
Steigrohr (6b) des Schlaufenreaktors Kerzen (29) 

30 aus einem rauhen, porosen Material, vorzugswelse 
Keramik oder Sintemrietall, vorgesehen sind. 



Claims 

35 

1 . Process for producing 1 ,2-dichIoroethane or ethyl- 
ene (di)chloride (EDC) using a circulating reaction 
medium and a catalyst, with ethylene and chlorine 
being supplied to the reaction medium, 
40 characterised in that 

- at an upstream location as viewed in the direc- 
tion of circulation of the reaction medium, eth- 
ylene Is passed into the circulating medium in 

45 such a mannerthat after passing through a mix- 

ing and dissolving zone it is completely dis- 
soh^ed in the stream of reaction medium, and 

- the chlorine is dissolved in a cooled component 
stream of the reaction medium and then sup- 

50 plied to the principal stream of the reaction me- 

dium at a point further downstream, 

- the ethylene (di)chloride being liberated with 
the aid of the reaction of the chorine and ethyl- 
ene, and evaporated by the heat of reaction, is 

55 withdrawn as vapour from the reaction vessel, 

whereas the residue remaining In the evapora- 
tion vessel is recirculated back to the reaction 
zone. 
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2. Process according to claim 1 . 
characterised In that 

a medium containing predominantly 1,2-dichlo- 
roethane Is employed as the reaction medium. 

3. Process according to claim 1 or 2, 
characterised In that 

a temperature of 75** to 200° C and a pressure of 1 
to 15 bars are adjusted in the mixing and reaction 
zone and the throughput rate is controlled in such 
a way that the reaction mixture enjoys a residence 
time of 1 to 30 seconds In the mixing and reaction 
zone. 

4. Process according to any of the preceding claims, 
characterised in that 

the ethylene or chlorine gas is introduced into the 
reaction medium by means of microporous gas dis- 
tributing elements so as to generate gas bubbles 
with a diameter of 0.3 to 3 mm. 

5. Process according to any of the preceding claims, 
characterised in that 

the EDO fonned remains initially in liquid phase and 
only vaporises at or in the region of the surface of 
the evaporation vessel, with the cold due to evapo- 
ration being compensated by the heat of reaction. 

6. Process according to any of the preceding claims, 
characterised in that 

the chlorine is separately dissolved In the liquid and 
added to the reaction medium. 

7. Installation for carrying out the process according 
to any of the preceding claims, 
characterised by 

an evaporation tank (2), a downpipe (4) which 
merges into a riser (6) via an adapter line (5), the 
riser (6) featuring, in the direction of flow, first of all 
an ethylene feed (10), then a dissolution zone (12), 
followed by distribution pipes (14), and by a bypass 
(16) for the reaction medium from the evaporation 
tank (2), said bypass (14) being equipped with a 
pump (17), a heat exchanger (18) which is used to 
cool said component stream, thereafter a fluid 
stream compressor (1 9) for aspirating and introduc- 
ing gaseous or liquid chlorine into the bypass 
stream, and also a feed Into a ring line (26) with dis- 
tribution pipes (14) for introducing the bypass 
stream into the principal stream. 

8. Installation according to claim 7, 
characterised in that 

provided in the flow path of the reaction medium are 
a recirculating device for generating a forced circu- 
lation and a butterfly valve (22) or the like for control 
purposes. 



9. Installation according to claim 7 or a following claim, 
characterised in that 

to meter the throughflow an ultrasonic metering de- 
vice (23) is provided in the principal stream, along 
5 with a controller for operating a throughflow regu- 
lating valve (22) or the like. 

10. Installation according to claim 7 or a following claim, 
characterised in that 

10 operativety associated with a downpipe (4) are at 
least two risers (6, 6a) featuring the baffles accord- 
ing to the invention. 

11. Installation according to claim 7 ora following claim, 
IS characterised by 

a plurality of evaporation vessels (2) having one or 
more downpipes and risers (4, 6), one or more re- 
action zones (12) being disposed thereat in the cir- 
culator line or lines. 

20 

12. Installation according to claim 7 or afollowing claim, 
characterised in that 

each unit comprising an evaporation vessel (2), 
downpipe (4) and riser (6) is constructed with baf- 
2S ties as a module, and features devices for coupling 
at least one neighbouring module or more than one 
thereof. 

13. Installation according to claim 7 orafollowing claim, 
30 characterised in that 

provided In the bypass (16) is a mixer with a heat 
exchanger constituting a unit of apparatus. 

14. installation accordingto claim 7 or a following claim, 
3s characterised In that 

provided In the principal stream are microporous 
gas delivery elements (1 0) for finely distributing the 
ethylene that Is being introduced. 

40 15. Installation according to claim 7 or a following claim, 
characterised in that 

provided in the reaction zone (12) are flow rectifying 
baffles such as deflector plates (1 3), butterfly valves 
or the like. 

45 

16. Installation accordingtoclaim 7orafoIlowingclalm, 
characterised in that 

disposed ahead of the gas delivery elements (10) 
is a flow rectifier (9) for evening out a velocity profile 
so and for inhibiting radial velocity components in the 
principal stream. 

17. Installation according to claim 7 or a following claim, 
characterised in that 

ss a nozzle is arranged in the loop reactor for introduc- 
ing the concentrated chlorine solution into the prin- 
cipal circulating stream. 
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18. Installation according to claim 7 or a following claim, 
characterised In that 

plugs (29) of a rough, porous material, preferably a 
ceramic materia! or sintered metal, are provided on 
a distributor ring (26) in the riser (6b) of the loop 
reactor for introducing small quantities of pre-heat* 
ed nitrogen. 



k cdt6 ou dans la zone de la surface du recipient 
d'^vaporatlon, oCi le frold de I'^vaporation est com- 
pens6 par ia chaleur de reaction. 

5 8. Proc§d6 selon Tune quelconque des revendications 
prdc^entes, caracterise en ce que le chlore est 
s6par§ment dissous dans le liquide et ajout§ au mi- 
lieu de reaction. 



Revendications 

1. Proc^dS de preparation de 1,2-dichloro6thane ou 
(di)chlorure d'6thylfene (EDC) par utilisation d'un mi- 
lieu de reaction circulant, ainsi qu'un catalyseur, ou 
de r^thyl^ne et du chlore sont amends dans le mi- 
lieu de reaction, caracterise en ce que 

- en un site en amont vu dans la direction de la 
circulation du milieu de reaction, est introduit 
r^thyl&ne dans le milieu circulant, de sorte qu'il 
est complMement dissous dans le courant du 
milieu de reaction apres passage d'une zone 
de melange et de dissolution, et 
te chlore est dissous dans un courant partiel re- 
froidi du milieu de reaction et est alors conduit 
dans le courant principal du milieu de reaction 
par la suite en amont, 

oil le (di]chlorure d'ethyldne, iib6r6 par la reac- 
tion du chlore et de r6thyl§ne, 6vapor6 avec la 
chaleur de reaction est 6vacu§ du r^ipient de 
reaction sous forme de vapeur, alors que la par- 
tie r^siduelle restant dans le rteipient de vapo- 
risation est ramenS dans la circulation vers la 
zone de reaction. 

2. Proc§d6 seton la revendication 1 , caracterise en 
ce que Ton met en oeuvre comme milieu de reac- 
tion, un milieu contenant essentiellement du 1 ,2-di- 
chloroethane. 

3. Proc^de selon la revendication 1 ou 2, caracterise 
en ce que Ton rlgie dans la zone de m§lange et de 
reaction, une temperature de 75^ d 200*^0 et une 
pression de 1 ^ 15 bar et que la Vitesse d'^coule- 
ment est regime de sorte que Ton alt un temps de 
sejour du melange reactionnei dans la zone de me- 
lange et de reaction de 1 £i 30 secondes. 

4. Precede selon Tune quelconque des revendications 
precedentes, caracterise en ce que rintroduction 
de i'ethyiene ou du chlore gazeux est realisee dans 
le milieu de reaction k I'aide d'eiements micropo- 
reux de distn'butlon des gaz pour produire des bul- 
les de gaz de 0.3 k 3 mm de diametre. 

5. Precede selon Tune quelconque des revendications 
precedentes, caracterise en ce que le EDC forme 
reste d'abord en phase liquide et ne se volatilise que 



10 7. Dispositif pour reallser la mise en oeuvre du prece- 
de seion Tune des revendications precedentes. ca- 
racterise par un conteneur, un tuyau de descente 
(4), qui devient par une condufte de transition (5) 
un tuyau de montee (6), ou dans le tuyau de montee 

IS (6) se trouvent, dans ia direction du courant, d'abord 
une alimentation d'ethyiene (10), ensulte une zone 
de dissolution (12) et puis, des tuyaux de distribu- 
tion (14), et une derivation (16) pour le milieu de 
reaction provenant du conteneur d'evaporation (2), 

20 ou cette derivation (16) est equipee d'une pompe 
(17), d*un echangeurde chaleur (18) servant au re- 
froidissement de ce courant partiel, d'un conden- 
seur de jet liquide (19) sulvant pour I'admission et 
rintroduction de chlore gazeux ou liquide dans le 

25 courant de la derivation, ainsi que d'une alimenta- 
tion dans une conduite circulaire (26) avec tuyaux 
de distribution (1 4) pour rintroduction du courant de 
derivation dans le courant principal. 

30 8. Dispositif seion la revendication 7, caracterise en 
ce que dans la vole du courant du milieu de reac- 
tion, une direction de circulation est prevue pour 
produire une circulation forcee, et une soupape 
d'etranglement (22) ou similalre pour le reglage. 

35 

9. Dispositif selon la revendication 7 ou I'une des sui- 
vantes, caracterise en ce que pour la mesure du 
debit est prevu dans le courant principal un dispo- 
sitif de mesure k ultrasons (23), ainsi qu'un r6g!age 

40 pour la mise en marche d'une soupape de reglage 
du debit (22) ou simllaire. 

10. Dispositif selon la revendication 7 ou rune des sul- 
vantes, caracterise en ce qu'k un tuyau de des- 

45 cente (4) est attribue k au moins deux tuyaux de 
montee (6, 6a) instalies selon ^Invention. 

11. Dispositif seton la revendication 7 ou I'une des sui- 
vantes, caracterise par une serie de conteneurs 

50 d'evaporation (2) avec un ou plusieurs tuyaux de 
descente et de montee (4, 6), oO une ou plusieurs 
zones de reaction (12) sont disposees dans ia ou 
les conduites de circulation. 

55 12. Dispositif selon la revendication 7 ou rune des sui- 
vantes, caracterise en ce que chaque unite com- 
prenant un conteneur d'evaporation (2), un tuyau 
de descente (4) et un tuyau de montee (6) avec eie- 
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ments est form6e comma un module, avec arran- 
gements pour le couplage k au moins un module 
adjacent ou plusieurs. 

1 3. Disposltif selon la revendicatlon 7 ou Tune des sui- 5 
vantes, caracterise en ce que dans la derivation 
(16), est pr^vu un m6langeur avec 6changeur de 
chaleurcomme unite detype dispositrf. 

14. Disposltif selon la revendicatlon 7 ou I'une des sul- io 
vantes, caracterise en ce que dans le courant prin- 
cipal, sont prevus des elements microporeux de vo- 
latilisation (10) pour distrlbuer finement I'dthyiene 
Introduit 

15 

15. Dispositif selon ta revendicatlon 7 ou Tune des sui- 
vantes, caracterise en ce que dans la zone de 
reaction (12), sont prevus des elements diriges 
dans le sens du courant, comme defiecteurs (13), 
soupapes d'etranglement, ou similaire. 20 

16. Dispositif selon ia revendicatlon 7 ou I'une des sui- 
vantes, caracterise en ce que avant les elements 
de volatilisation (10), est dispose un redresseur de 
courant (9) pour I'homogeneisation d'un profil de vi- 25 
tesse ainsi que pour restreindre les composantes 
radiales de Vitesse dans le courant principal. 

17. Dispositif selon la revendicatlon 7 ou I'une des sui- 
vantes, caracterise en ce que pour introduction 30 
de la solution de chlore concentree dans le courant 
principal de circulation, est disposee une buse dans 

le reacteur k boucle. 

18. Dispositif selon la revendicatlon 7 ou I'une des sui- 3$ 
vantes, caracterise en ce que pour I'introduction 

de faibies quantites d'azote prechauffe sur un an- 
neau de distribution (28) dans le tuyau de montee 
(6b) du reacteur ^ boucle, sont prevus des bougies 
(29) en u n materiau rugueux, poreux, de preference 40 
en ceramique ou metal fritte. 
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